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dadurch gekennzeichnet. dafl man die FSllungskieselsaure mil den physikalisch-chemischen Kenndaten 

BET Oberflflche nach DIN 66 131. m /g t5_22 
Mittlere GrtDe der Primfirteilchen aus EM-Aufnamea rvm 

TrocknungsverlustnachDIN55 921 nach2Std.be. 105 C% £ « 

GlOhverlul: (bezogen auf die 2 Std. bei |05*C getrackneie Sutaunx nach DIN 55 921). % 3 05 

pH-Wert (in 5<M>iger waBriger Dispersion nach DIN 53 20C) ^ • 

Leitfahigkeit (in 4%igerw&Sriger Dispersion), us ^ . 

^mpfdichte des unentlOfteten Stoffes nach DIN 53 194. g/1 60 ± 20 
SO-GehaJtfbezogenauf die2Stdbei 105°CgetrockneteSubstsnz).% 
Ne s O-GehaJt (bezogen auf die 2 Std. bei 1 05" C getrocknete Substanz). % 

mit einer Mischvorrichtung mit einem Silikondl, bestehend aus linearen Dimethylpolysiloxsinen. mil einer 
VrtrtUt vonSOcP Hydrophobierungsmittel im Gewichts-Verhaltnis von 10 : 0.5 b.s 10 : 3 versetzt und Inach 
XS^l^er^ab^ HydrophSierungsmittel. den Mischvorgang fortsetzt und das erhaltene Produkt 
m h!« ilo v^rniKweis« 70 bis 130 Mia bei einer Temperatur von 200 bis 400° C tempen und vermahlL 

In e Ser b^zTJtet WOhrungsform der erf.ndungsgemaBen hydrophoben FjUlungskiesetsaure fur d.e 
Bezeichnung ^ydShobierte Fallungskie*elsaure- kenn im Folgenden die Beze.chnung "hydrophobe 
SJtotore- verwendet werden. lamn der Trocknungsverlust von 2JS b.s 0.0% betragea D.e Le.tfShjg- 
kei! derSunpgemiBen hydrophoben FSllungskieselsaure kann von 50 bis 300 us betr*gen. D.e Wasserben- 

W ta^S^er-. Testen" in Verbindung mi, der eingesetzten Fal.ungskiese.saure so!. 
besV E ea dlfl die Ftllungskiesekaure nicbt in Form von Kieselsolen. sondem *bses4ien von fbsorb.ertern 
^serbpulverffirmiger fester lufttrockener Form vorliegt. bevor sie gegebenenfa Is m.t Wasser ,n BerOhrung 
S3 blvor sif nut den Organosiliciumverbindungen umgesetzt u.rd. Es w.rd jedoch ,n Beschre.bung 
»nH An^oriichennichtderAusdruck-trocken'anstelledes Ausdruckes "Test verwendet. 

tt£ Ve^ndung ^ erfindungsgemaBen Kieselsaure als verstarkender Fullstoff .n izu Elasto- 

meren hartbaren Massen auf der Basis von Diorganopolysiloxanen in ebenlalls Gegenstcnd der E ^ U "E; 

Erfindunes^em&B kann die hydrophobe FallungskieselsSure .n he.Bvulkams.erenden D.organopolys.loxan- 
EteYomYrcVeingesetzt werden. Desgleichen kann sie ebenfalls in bei Raumtemperatur hartbaren Organopolys,- 
loxtSomeren wie vorzugs^eise z. B. in einer Zweikomponemen-SUiconabdruckmasse oder e.ner Emkom- 

^AhDSS^ vcr^ende, werde* die bisher j*Crund.age fOr 

zu oSoSuoxinelastomere bei Raumtemperatur (RTV) nur wenig erh6h,er Temperatur (LTV) oder hoher 
TempImu^(rrrV) hartbare bzw. hartende Massen verwendet wurden bzw. verwendet werden konnten. S.e 
kdnnen z. B. durch die all^emeLne Formel 

Z.StfR)^ O — [SiCR^J— SKR)jr;Z. 

•viedereeeeben werden. worin R gieiche oder verschiedene. einwertige. gegebenenfalls substituierte undA>der 
^c^KoWenwas^moffreste Z eine Hydro^lgruppe. hydrolysierbare Gruppe und/oder 
Awm oder im Falle des Vorlicgens von bei nur wenig erhohter Temperatur hartbaren Massen Alkenylgruppcn 
bedeuten. n 1 2 oder 3 und - eine ganze Zahl im Wert von mindestens list- 

In^erhalb bzw. endang der Siloxankette in der oben engegebenen Formel konnen. was ,n derart.gen Formeb, 
QbhTerweise^cht d*rgestelh wird. auch andere meist nur als Verunreinigungen vorl.egende SUoxane.nheaen 
lb Dio^osi^xanemheiten. z. B. seiche der Formeln RSiOv, R^iO,* und S.O^. r^*^**??**" 
dafOr angegebene Bedeuumg hat. vorh^nden sein. Die Menge d.eser anderen SUoxane.nhe.ten sollte ,0 Molpro- 

"teSe f£lSSSiw. W moPre«i R sind AUcytrest. wie Methyl, Athyl, Propyl, Butyl, Hexyl- und Ocij-lre- 
ste^Xny^t^ wTe der Vinyl, Ally!, Athylallyl- und Butadienylrest: und Arylreste. w.e der Phenyl- und 

^Sele for substituierte Kohlenwasserstoffreste R sind insbesondere halogenierte KoWenwasserstoffreste. 
wie^eraJiTrinuorpropylrest. Chlo.. benyl- und Bromtolylr«t ; und Cyanalkylreste. w.e der beU-Cyanathyl- 

^BeisDiele fOr polymere (auch als "modifizierende" bezeichenbare) substituierte und unsubstituierte Kohlen- 
wSoffreste R^bTflber Kohlenstoff an Silicium gebundene Polystyryl, Polyvmylacetat, Polyacrylat, 

P °&t^~tlX^™ "er Reste R besteh, vor allem wegen der leichteren Zugang.ichk.-it 
vorlu^l^au; MeU^ppen. Die gegebenenfalls vorhandenen Obrigen Reste R s.nd utsbesondcre Armyl- 

""ll^ndc^eKSTdes VorUegens von unter AusschluB von Wasser lagerfahigen. bei Zutfitt vc Wasser 
J>ltu™?et2 ?Z1n E^lImere B n harteoden Massen hzndelt cs sich bei Z meist urn hydrolys.ertare Grup- 
^l^oieTe fOr wS>eGroppcn sind Amino-. Amido, Aminoxy-. Oxim, Alkoxy, Alkoxy- alkoxy-<^B. 
CHj^HJ>-rASn^!^B. Hj C-(CH,)CO-)i Acyloxy- und Phosphatgruppen. Vor allem wegen der 
felch^n^WcSindU Z Acyioxygruppen. F^™*^™^ 
jedoch auch 1. B. mit Oximgruppen. wie solchen der Formel -ON-C(CH,) (CH,). als Z ausgeze.cnnete 
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Errsbnisse erzielL „ 
Beispiele fOr hydrolysierbare Atome Z sind Halogen- und Wasserstoffatome. 
Beispiele fOr Alkenylgruppen 2 sind insbesondere Vuiylgruppcn. 

Es konnen fcleichecderverehiedeneZ an ein Si-Atom gebundensein. j 
Von Voneil ist. wenn a «. als zu Elastomeren hanbare Massen solche vorbegen. die onre Miiveru endung von 
Lo^gsmi.te.n d'urch VergieBen oder Verstreichen verarbeitet werden toeaD, 

der Erfindur.g verwcndeten RTV-Diorganopolysiloxane sollte daher 500 000 cP be. 25 Q v °r"£*™= 
150 000 cP bei 25°C nicht Obersteigen. Demrntsprechend sollte der Wert von x vorzugswe.se 40 000 r.;cht 
Obersteigen. . 

Acs Fuilstoffen. die durch Umseizung der Organosilicium-Verbindungen mil dem erfuidungsgemaSen S.hci- 
umdioxyd e.rh&l-Jich sind, werden durch Vermischen mit Diorgaiiopotysuoxanen und gegebenenfalls wenercn 
StofTen bei Raumtemperatur oder nur wenig erhohter Temperatur. gegebenen/alls nach Zusatz vonW 
zungsmitteln, zu Elastomeren hartbare Massen, insbesondere unter AuschJufl von Wasser lagerfaiuge. be. Zutntt 
von Wasser bei Raumtemperatur zu Elastomeren hartende Massen hergestellt. Dieses Vermischen kann in 
beiiebiger bekannter Weise, z. B. in mechanischen MischgtrSten, erfolgen. Es vcUzieht sich sehr rasch und le.cht. 
cleicfaeultig in welcher Reihenfoige der Zugabe der Mischungsbestandteile es durchgefuhrt wird. 

Vorzugsweise werden die erfindungsgemaB venvendeten FOllstoffe in Mengen von 5 bis 50 Gew.-%. vorzugs- 
weise 5 bis 40 Gew.-Vo. bezogen auf das Gesamtgewicht der zu Elastomeren hanbaren Massen, eingesetZL dei 
HTV^reanopoIysUoxanelastosne^ , . . t 

Lieeen Tin den reaktionsfahige endslandige Einheiten enthaJtenden Diorganopolysiloxanen als einiige reak- 
tionsfahige endstindige Einheiten solche mit Si-gebundenen Hydroxylgruppen vor, so mussen diese Diorgaro- 
Dolvsiloxane urn sie in an sich bekannter Weise zu h&rten bw. urn sie in durch das in der *-uft enthaJtende 
Wasser gegebenenfalls unter Zugabe von weiterem Wasser. zu Elastomeren hartende Verbmdungen ru uber- 
fGhren/mit Vernetzungsmittel. gegebenenfalls in Gegenwart ernes KondensationskatzJysaiors m bekannter 
Weise umgesetzt werden. Bei HTV-Dicrganopolysiioxanelastomeren kdnnen bei entsprechend vortet.haftcn 
Temperaturen organische Peroxide, wie z. B. Bis-^dichlorobenzoylperoxidL Benzoylperoxid ten. Butylpcrbcn- 
zoai oder ten. Butylperacetat, eingesetzt werden. . 

AJs heiBvulksmisierende Organosiloxane kOnnen solche verwendet werden, der organische Substituenten aus 
Methyl-. Athyk Phenyl-. Trifluormethylphenyl [FjCCfrH*-] oder Trjnethyisilmethylenresten [(CHj^SrCH-J b*- 
stehen, z. B Dimethyl-. DiSthyl-. Phenylmethyl-. Phenylathyl-. Athylmethyl-, Trim e thy lsUmethyienmethyl-, In- 
meihyisilmethylenatbyl-.Trinuormetr.ylphenylmethyl- oder Trinuormethylphenylat>.yUiloxane bzw. Mischpoiy- 
merisate solcher Vcrbindungen. AuBerdem konnen die Polymerisaie begrenztc Mengen von Diphenyfciloxan-, 
Bis-irimethylsilmethyleasiioxan-, Bis-trir.uormethylphenyisiJoxaneinheiten sowie auch Siloxane nut Einheiten 
der Formel RSIOj.5 und RjSiOc.5 enthallen, wobei R etnen der obigen Reste darsteliL 

Eeispicle fur Vernetzungsmittel sind insbesondere Suane der allgemeinen Formel 

R*-,SiZ\, 

v/orin R die oben daf ur angegebene Bcdeutung hat, Z. eine hydrolysierbare Gruppe und/oder ein hydro!ysierbs- 
res Atom undf 3 oder 4 isL Die oben angefQhnen Beispiele fur hydro rysierbare Gruppcn Z und hydroryy.erbare 
Atome Z gelten im voUtcm UnJang auch fur die hydrolysierbaren Gruppen Z' und die hydrolysierbtren Atome 
Z' 

Beispiele fur Silane der oben angegebenen Formel snd Meihyitriacetorysilane. Isopropyltriacetoxysilan. 
Isoprorpoxytriaceioxysyan. Vinyl triacetoxysilan, Meihyltrisdiaihylaminooxysilan, Meihyltns (-cydohexylami- 
no)-sUan. Methykris (-diathyIphosphato>-sUaii und Methyl tris<-methyla thy Ike toximo>-s!lan. 

Anstelle von oder im Grmisch mil Silanen der oben angegebenen Formel konnen femer z. B. auch Polysitoxa- 
ne verwendet werden. die je MoiekGl mindestens 3 Z-Gnippe bzw. -Atom- enthallen, wobei die nicht durch 
Z'-Gruppen bzw -Atome abgesattigten SiliciumvaJenzen durch 5iloxansauersioffatome und gegebenenfalls 
R-Gruppen abgesattigt sind Die bekanntesten Beispiele fur Verne tzer der letztercn Art sind das Polyathylsilikat 
mil einem SiOr-GehaJt von erwa 40 Gcwichtsprozent, Hexaathoxydisiloxan und Me Jiylwassei^or^Iysiloxane. 

Die bekanntesten Beispiele fur Kondensationskatalysatoren sind Zinnsalze von Fettsaurcn,wie Diburylzinndi- 
laurat. DibutylzinndiaccUf und Zinn-(II>-octoaL , - - t- 

Uegen in den reaktionsfahige endstWige Einheiten enthaltenden Diorganoporysiloxane aU emzige reak- 
tionsfahige. endstandige Einheiten solche mit Alkenylgruppen vor. so kann die Hartung zu Elastomeren in 
bekannter Weise mit Organopolysiloxanen, die durchschnittUch mindenens 3 Si-gebundene WasserslorTatomc 
je MolekOl enthallen. wie Methylwasserstoffpolysiloxan, in Gegenwart von die Anlagerung von Alkenylgruppen 
an Si-gebundenen Wasserstoff fordernden Katalysaloren. wie Platin-(IV>chlorosaure. erfolgen. Es begen dann 
bei Raum temperatur oder nur wenig erhohter Temperatur (meist CO bis 80° C) hartbare (LTV) Masscn vor. 

SchlieBlich ^ei als weiteres Beispiel f Or die Hartung zu Elastomeren diejenige rmtteU polycyclischer Orgar.o- 
polysiloxane in Gegenwart von Aquilibrien)i:gskaiaIysatoren, wie Phosphoraitrilchloriden, genajmL 

Selbstverstandlich k6nnen die zu Elastomeren hartbaren Massen aufler Diorganopolysiloxanen, erfindungs- 
gemaB hydrophobierter Fallungskiesekaure. Vemetzungsmitteln und Vernetzungskatarysatoren, gegebenen- 
falls herkommlicherweise meist oder hauTig in zu Elastomeren hartbaren Massen verwendet e FuUslofTe enthal- 
len. Beispiele fOr solche Stoffe sind FQllstoffe mit einer Oberflache unterhalb 50 mVg. wie QuarzmehL Duatoroee- 
nerde, ferner ZirkoniumsUikat und Calciumcarbonat, ferner unbehandcltes, pyrogen erzeugtes Sibciumdioxyd. 
organische Harze. wie Polyvinylchloridpulvcr. Organopolysiloxanharze, faserige FOllstoffe, wie Asbest Glasfa- 
sern und organische Fasern, Pigmente. losliche Farbstoffe. Duftstoffe, Komwiorisinhibttoren,die Massen gegen 
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a ir„n.,B von Wasser stabilisierende Mitiel. wie Essigsaureanhydrid. die Hartung verzogemde Mittel »ie 
den EmnuB von ^asser^ swd.ii d hT ■ h , j, xvgruppen endblockerte Dimethytpolysiloxane. 
Benzotriazol und Weichmccher. wu durcn 1 "^""f 1 ;^;^,?/ der er fi n dungsgemaBen hydrophoben FaJ- 

Die angefuhrte Komb.nat.on P h y s ' ka fj^^ einem hochwirksamen 

lungskieselstare ttta aufgr^ 

fullstolT. Der gegenabcr den ^^^^^^^W^niA»on. bei we.cher im Vergleich sum 
halt bringt Vorte.le be. der »™^ u i^ ^^^uren porenfreie Vulkanisate anfallen. Der optimal einge- 
Einsatz der bekannten. hydrat.s.erten ™™"* S ™£™™£J™ Dtr niedri ge Elektrolytgehalt in Kombination 
stellte pH-Wert fuhn » «P^X^^ Ei«eJw der Vulkanisate. In 

SJ^^^I-to Voneile for die LagerfShigkei, der n.cht ausgeharte.en Massen. 

Beispiel 1 

L L -. cnn m ) w a «fr voreeleet. Lanesam werden9.2 m 1 Wasserglaslosung und 

In einem Reaktionsbehalter weroen 50.0 ^^"ll^^^chung wahrend der Zugabe ein alkalischer 
0J m >H } SO«un«erRuhrenz^ H lieg f der pH -Wen der 

pH-Wert e.ngehalten ««LIJJ tSo* ^usgettHie Produkt lird mi.tels einer Fil.erpresse von der 
erhalienen Suspens»on im s«mren Berewh. . uu ausgc Suspension verflQssigt und spruhge- 

IX^tSS^^ einer Quers'trommOhle ~Typ A.pine UP 630- 

8e Sie^rhaHene Fallungskieselsaure weis. die folgenden physikalisch-chemischen Kennda.en auf: 

BET-OberfUchenachDIN66 ljl.m /g. 18-20 
Mituere GrSBe der Primarteilcben aus \M-Aufnahrnea nm 

Trocknunesverlust nach DIN 55 921 nach 2 Std bei 105'C. % ' 

£X(b«Kn - uf die 2 S.d bei 'O^C getroc^tc Substanz nach DIN 55 921),% 33 

pH- Wert (in 5%iger wiBriger Dispersion nach DIN 53 200) < ^ 

Leitfahigkeit (in 4%iger waBriger Dispersion), ju 57 

Stampfdichte des unentlufte.en Stoffes nach DIN 53 194. *Q 0 „ 

SO, GehaJt (bezogen auf die 2 Std bei 1 05° C getrocknete Subsuin, % ^ 
Na!o^G^2lt(b^gen auf die 2 Std. bei 105'C getrocknete Substanz). <* 

Durchfuhning der Bestimmung der elektrischen Leitfahigkeit 

Temperatur der Suspension bei der Messung besummi. 

Berechnung: 

Die elektrische Leitfahigkeit wird in uS - err."' bczogen auf 20"Cangcgeben. 

Beispiel ta 

. • ■ .,j.„ cn m Jw M «r voreeleet. das mil konzentrierter Wasserglaslosung (Modul 

In einem Reakw>nsbehalterwerdenMrn^ pH-Wert von 8-9 gebracht wird 

33; SiOrGehall-2W Gew-* ""f"^ ^ u 7 8 £ ?tebracht Innerhalb von 80 Minuten werden anschlie- 
Gleichzeitig wird d.e Teir.per.lur -der gehe Cben) und 0<lm' konzentrierter 96<M>iger 

Bend gleichzeitig M m to ^^?,^,^lSS^n £CB« 

Schwefelsaure unter ROhren (be. ~20 Up ,d« J^^> "Jg 8 ^"^ ?,. Wert ^chen 7 und 9. Nach 80 
eingeleitet. Wfihrcnd dieser Phase der Kk ^^^*^ a ori ^ n ^ memupeaa [ aa mit konz. 96%igcr 
Minuten Filldauer wird die ^"^S^^'kS iJto auren Suspension erfolgt 
H,SO., auf einen pH-Wert von 3 ^^^"^J^^^^^ewuA^ dafl eine getrocknete 
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BET-OberflachenachDlN66 131, m 2 /g, 18-20 
Mittlere GrdBe dcr PrimarteUchen aus EM-Aufnalmc^ mm 

Trocknungsverlust nach DIN 55 921 nach 2 Std bei 105 C <K> • 

SrhverSbczogcn auf die 2 Std bei 105*C get^taetjr Substanz nach DIN 55 921 X % 33 

pH-Wen (in 5%iger waBriger Dispersion nach DIN 53 ^ Q 

Leitfahigkeit (in 4%iger waBriger Dispersion* us 57 
Stampfdichte des unentlOheten Stoffes nach DIN 53 194, g" 
SO^GehaIt(bezogenauf die 2 Std bei l05 o Cgetrockne,eSubstanzX^ 
Na a O-Gehalt (bezoge° auf die 2 Std bei 105°C gctrocknete Substanz). % 

Beispiel 2 

HersteUung der erfindungsgemaBen hydrophoben Fall ungs lues elsau re 
„ t . . „ ^„A» n Ann a der FflJIuneskieselsaure gem&B Beispiel 1 — in einer QuerstrommOhJe 

erhalieneProdukt^^aufeinerStiftmQhleverrnahJen. 

Die chemisch-physikaiischen Daten des erhaltenen Produces smd: 

Gluhveriust bei lCK^C nach DIN 55 921. % ^ 

da von Feuchte bei 1 05° C nach DIN 55 921. % 120 

pH-Wert nach DIN 53 200 Leitfahigkeit, uS 105 

BET-Oberflache nach DIN 66 1 31. m J /g 54 

Stampfgewicht nach DIN 53 1 94, g/1 < 0 05 

Wasserbenetzbarkeit 2,55 

C-Gehalt,% 1.2 

Wasserauf nahme bei 30° C und 30% RF. % ^ 

bei30°Cund70%RF.% 261 
DBP-Adsorption. % 

« . j mi Ooldschmidt AG 43 Essen- Es ist ein SilikonGl best eh end aus 

ben bestimmf- 

Bestimmung der Wasserbenetzbarkeit hydrophober KieselsSuren 

In der folgcnden Analysemethode wird die Bestimmung der wasserbenetzbarcn AnteSe hydrophober Kiesel- 
sauren beschrieben. 

DurchfOhrung der Bestimmung 
, £A_| Hf-ctitliertcm Wasser in cincn 250 ml-SchOtteltrichter 

jnjss 'Ess: &t" e ™ sis ^^-.^p^^*. 

Trockenr OcJcstand • 10 0 = y wajscr bcnetzbare Anteile 
Bercchnuns: eKSSS 



55 Bestimmung der Feuchtigkeitsaufnahme 

60 DurchfOhrung der Bestimmung 

Einc Ki.seUaureprobe von c, ZS g wW auf 0.1 mg genaum .i. ^£«^ e ^ 

oder die maxima] e FcucWgkcitsaiimahme e mutt el t werden. 
Oblicherweisc erfolgt die Bestimmung bei 
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30°C und 30% rclaiiver Luftfeuchtigkeit 
30°C und 70% rclativer Luftfeuchtigkeit 

n..^J.. M im gAuswaage- 100 = % Feuchli g k ciisaufnahme 

Berccnaung. ^ Einwaagc (gcuoc^ctc Probe) 

Bestimmung der D BP- Adsorption mit dem Brabender-Plastographen 

Die Besiimmung der Dibuthyiphihalat-Adsorption (DBP) erfolgt mil dem Brabender-Plastographen und zeigt 
das Sauz- bzw Aufnahmevenn6gen an. Das Aufnahmeverm6gen ist dabei abhangig vom Feuchtigkeitsgehalt, 
der Kornur.g und der Einwaage dcs eingesetzten Materials. Die DBP- Adsorption wird auf wasserf reies Materia! 
bezogen angcgeben. 

ZurDurcWuhrungder Bestimmung wird auf DE-PS 17 67 332, Spalte 2,Zeilen 30-64 verwiesen. 

Beispiel 3 

Es wird in diesem Beispiel eine hydrophobe erfindungsgemaBe Faliungskieselsaure, erhalien nach dem Ver- 
fahren gemiB dem Beispiel 2, in verschiedene SUikonkautschuksorten eingearbeitei und auf ihre Wirksamkeit als 
VerstarkerfuHstoffe bzw. Thixotropieningsmittel in einer 2-Komponenten-SilicongieBmasse und emer 1-Kom- 
ponentenSiucon-Fugendichtungsmasse (Ace tatsys tern) gepruft 

Vcrsuche in einer 2-Komponenten-SUicongieBmaschine (kaJtvulkanisierend) 

In den nachstehenden Rezepturen wurden die KJeselsaure mittels Dissoiver eingemischl: 

45 Tie. Dimethyipolysiloxan mit Hydroxylend^ruppen, Viskositat 1000 cSt 
45Tle.Dimethyiporysiloxan mit Hydroxy lendgruppen, Viskositat 18 OOOcSt 
1 0 Tic, KieseUaure (10%) 

2 Tie. Vernetzer Orthokiesebaureester 

424 Tie. Dimtrtbyiporysiloxan mh Hydroxylendgruppen, Viskositat 1000 est 
423 Tie. Dirncthyiporysiloxan mh Hydroxylendgruppen. Viskositat 1 S 000 cST 
1 5j0 Tie. Kiescfeiure (1 5%) 

2 Tie. Vernetzer Orthokiesebaurccster 

Nach Hartcrzugabe wurden FlieB- und HartungsverhaJten beobachteL 
An 3 Tagen gelagerten vernetzten ProbekGrpern wurden 

Zii£festigkeit nach DIN 53 504 

Bruchdehnung nach DIN 53 504 

WctterreiBfestigkeit nach DIN 53 51 5 und 

Shore-A-Harte nach DIN 53 505 

bcstxmmL 

Versucbe in einer l-Komponenten-Silkon-Fugendichtungsmasse (kaltvulkanisierend) 
Dieien Venuchen wurde foigeodc Rezeptur mit Acetat-Harter rugrunde gelegt. 

67,8 Gew.-Tefle Duncxbyipo^yaioxnn mit Hydroxylgruppen Viskositat 50 000 cSt 

27.8 Gew.-Teue Dinie*faylpory»itean mit TrimethyUUoxyendgnjppen Viskositat 1000 cSt 

4/ Gew.-Teik Metbyttriacetoxyiaian 
1 7JS bzw. 24,9 Gw.-Teik FttJhingrfriescbaure 

0,005 Gew.-Te3e Diburyizmnfecetat 

Die Einarbeituiig der Kiescfafcure erfolgtr nach Zugabe des Vernetzcrs in einem evakuierbaren Planetenmi- 

oocfa ptst&sc ?txeaXchaaig*n*s*e bzw. deren 7 Tage an der Luft gehfirtetes Vulkanisat wurde danach 
folgenden Test unterzogen: 

a) ExtnKfierbarfcot nach ASTM 2451—67 T 

b) Seandvermojea nach der Hfltcfaenmethode 

c) Modul bd 100% Debating n£cb DIN 53 504 
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d) Zugfestigkeit nach DIN 53 504 

e) Bruchdchnung nach DIN 53 504 

f) WciterreiSfcstigkeit nach DIN 55 51 5 

g) Sbore-A-Harte nach DIN 53 505 



Tabelie I 



Priifung gcfallter, hydrof/bober FallungskieseUaure in einem 2-Komponenten-Siliconkautschuk 



10 



is 



20 



Fal I u ngs k i esc 1 si u rc 



ohoc 

Fa] lungs- 
kieselsaure 
gemaB 
Beispicl 2 



10 
15 



verhaltcn 



Vcrnctzung 
nach x h h 

nach x h h 
vernclzt 

nach x h h 
veraetzt 



Fficfivertialten 
(mil Harlcr) 



Zugfestig- 
keit 

kp/cm J 



sc!bstverlau- 2,5 
fend 

sclbstverlau- 7,2 
fend 

noch gerade 1 1 ,3 

selbstvcrlau- 

fend 



Bruch- 
dchnung 

% 



75 

125 
145 



WeitcrrciB- 
festigkeil 

kp/cm 



0,6 

U 
1.5 



Shore-A- 
Harte 



18 

31 
39 



Tabelie I! 



Prufung von gefallter, hydrophober Fallungslueselsaure in einer 1-Komponen ten- Silicon -Dichtungsmzssc 

(Acetaisystem) 



30 



35 



Fklli'njs- 
kieselsiurc 
gemaB 
Bcispicl 2 


Aufstrich Ausharte- 
vcrhaJLcn 


Stendver- 

moscn 

(HGlchen) 


Exirudier- 
barkeit 


Modul 
100 


Zug/cstig- 
kcil 


Bruch- 
dchnung 


Wcilcr- 
rc i efts lig- 
kcil 


Shorc-A- 
Hirte 


% 






g/min 


kp/cm 7 


kp/cm 2 


/• 


kp/cm 




15 


hartct 
Dicht a us 


sehr 
ma Dig 


0 d: 8,9 

1 d: 8,4 
3 d: 7,7 
7 d; 7,1 


2,5 


28 


850 


4,4 


14 


20 


hartct 


gut 


1,5 


4.3 


45 


1100 


20,0 


21 



nicht aus 



45 Die Bestimmung der Standfestigkeit nach der "HOtchenmethode* ist zwar nicht genormt, aber in der Praxis als 
Schnelircctbode Oblich. Zu ihrcr DurchfOhrung wird aus einer fCartusche oder Tube cine kleine Menge auf eine 
feste Unteriage gedrOckt und zu einer Spitze ausgezogen. Aus der Form der Spitze und deren Stehvenmogen 
lassen sicb Aussagen Ober die Standfestigkeit des 1 -Komponen ten- Systems macben. 

5Q Ergebnisse der PrOfungen 

Prufung in einer 2-K.omponenteD-SuiconabgieBmasse (TabeUe I) 

Bei einer Zugabe von 15% KJese!s£ure sind die Mischungen ohne Vemeuer selbstverUufcnd. Auch nach der 
55 Verne tzerzugabe wirkt die Probe nicht thixotropierend und zeigt einen befriedigenden Selbstverlauf der GieB- 
masse. 

Die erfindungsgemfiBe hydrophobe FtllungskieselsAure verhaJt sich hicrbei vorteUhaft. Sie bewirkt in dem 
System cine deutliche Verbesserung der mechanischen Festigkeit. 

Ohne FOllstoffe tiegt ein Produkt vor, das sich I etch t zerbroseln l&Bt und kaum gummiahnlicbe Eigenschaften 
eo besitzt 

Prufung ein einer 1 -Komponenien-Sukx>n-Fugendichtungsmasse (Tabelie II) 

Nach dem dcrzeitigen Stand der Technik ist der Einsatz von hydropboben Fallungskieselsaurcn wegen deren 
65 hohen Feuchtegehalte (bet 30° C und 70% rela river Luftfeuchte betrfgt diese ca. 4%) fOr die mcdianische 
Verstfirkung nicht mogiich, da bei Fflflungsgraden von mindestens 20 Teilen der in die Mischung eingebrachte 
WassergchaJt so hoch ist, daB die Mischung bereits nach kurzer Frist in der Tube aushartet. Erst die erfindungs 
gemaBe Kieselsfiure 4 bietet wegen ihres geringen Feucbtegehaltes (bei 30° C und 70% rebtiver Luftfeuchte 



8 
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bcirigt diese ca. 1.5%) die erforderliche Lag^tabiliiii und damil die - orsusseuung fur ihre praxisgerechie 
A "^!u ng ' * t . v j F»lliin«kieselsSuren lessen sich zwar in Konzentration von 15% in die 

Ma^nX!^ ihr « hohen » - 

'^U^^Z^SriSSSSb.r Fa.lun^ese.saure herges.e.He Mischung vernetzi in der 

Tube nichturd lichen nachF&nung an der Luft beachdiche mechaniscne werte. 

TU E^n Sf £5 f^nrngsgcmaOer^ydrophober Fallungskiese.sSure vemeu.er «*« gu.es Standverm6- 
gen. keinc Aushartung in der Tube und hervorragsnde gummuechmsche E.genscnaften. 

PaientansprOche 

1. Verfahren zur Hers.ellung eincr hydrophobierten Fallungskieselsaure mit den physikalisch-chemischen 
Kenndaten: 



100±30 
15-22 
<23 



<600 
50±20 
<0.05 
23 ±0.6 



BET-OberfUche nach DIN 66 131, m 2 /g 
Mittlerc GroBe der Primlneilchen aus EM-Aufnahmen, nm 
Trocknungsvcrlust nach DIN 55 921 nach 2 Std bei lOS'C,*) 

GlChverlust (bezogen auf die 2 Std bei 105 C C getrocknete Substanz nach DIN 55 921). <Vo 5.5 ± 1,5 
oH-Wert (in 5 Wger waCriger Dispersion nach DIN 53 200) 1 
Leitf ahigkeit (in 4%iger waflriger Dispersion), us 
Stampfdichte des unentlOftetenStoffes nach DIN 53 194. g/1 

Wasserbene'jzbarkeit ^ ^ 

Kohlenstoffgehal:, ¥o 1*9 + 0 4 

Wasseraufnahrnebei30°Cund30% RF.% + 

t ei 30°C und 70% RF. % 260± 30 

DBP-Adsorption, % 

dudurch gekeruLteichnet dafl man die Fallungskieselsaure mil rlen physikilisch-chemischen Kenndaten 

BET-OberflSche nach DIN Ul.mVg !f^^° 

MitUere GroBe der Primarteilchen aus EM-Aufnahmen, nm ™ f 

TrocknungsverIu5tnachDIN55 921 nach 2 Std. bei 105»C% 2M5 
GlGhvcrlust (bezogen auf die 2 Std. bei 105°C getrocknete Substanz nach DIN 55 921). % 

pH- Wert (in 5<ftiger u-aBriger Dispersion nach DIN 53 200) tf 500 
Leiifahigfceit (in 4<K>iger w&flrigcr Dispersion). \xs 

Stampfdichte des unentJufteten Stoffes nach DIN 53 194. g/1 <*±20 

SOj-Gchalt (bezogen auf die 2 Std. bei 105*C getrocknete Substanz). % < W 

Na 2 0-CehaIt (bezogen auf die 2 Sid. bei 105°Cgetrocknete Substanz) <tU 

in einer Mis~hvomchtung mit einem Silikonol. bestehend aus linearen Dimethylpolysiloxanen, mit einer 
Viskositlt von 50 cP als Hydrophobierungsmittel im Gewichts-Verhaltnis von 10 : 0,5 bis 10:3 versetzt und 
nach Beendigung der Zugabe des Hydrophobierungsmittels den Mischvorgang fortsetzt und das erhaltene 
Produkt 60 bis 1&0. vorzugsweisc 70 bis 130 Min. bei einer Temperatur von 200 bis 400° C tempcrt und 

ZvTr^endung der nach derr. Verfahren nach Anspruch 1 erhUtlichen hydrophobierten Fallungskieselsaure 
als VerstarkerfQllstoff in zu Elastomeren hftrtbaren Messcn. 



